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© Verfahren zur Herstellung von aus Zinkoxid und Kieselsaure bestehenden Granulaten, diese 
Granulate und ihre Verwendung. 



© Die Erfindung betrifft aus Zinkoxid und gefailter Kieselsaure bestehende, in Kautschukmischungen gui 
dispergierbare Granulate, ein Verfahren zu deren Herstellung und ihre Verwendung 
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Die Erfindung betrifft aus Zinkoxid und gefallter Kieselsaure bestehende, gut dispergierbare Granulate, 
ein Verfahren zu deren Herstellung und ihre Verwendung. 

Mit wachsendem Umweltbewufltsein der Gesellschaft und den zunehmenden Auflagen fur die Sicherheit 
am Arbeitsplatz greift die Gummi-lndustrie • wie andere Industrien auch - auf den Einsatz nicht oder nur 

5 wenig staubender Ausgangsprodukte zurpck. Die Forderungen an den Hersteller von Rohprodukten, diese 
in staubarmer Form anzubieten, werden immer dringlicher. Ein weiteres Anliegen der gummiverarbeitenden 
Industrie ist die Verwendung von forder- und silierbaren Rohstoffen. Diese ermoglichen eine deutliche 
Vereinfachung im Handling, indem die Rohstoffe als Siloware mit den entsprechenden Fordermoglichkeiten 
automatisch den in der Gummiindustrie verwendeten Mischaggregaten zugefuhrt werden konnen. Pulverfor- 

70 mige Rohstoffe konnen in der Regel nicht gut gefordert werden, da sich die Leitungssysteme zusetzen. 
Eine Losung bietet im allgemeinen die Granulation der Rohstoffe. Den guten Handling-Eigenschaften, wie 
sie durch Granulation erreicht werden konnen, steht jedoch haufig das schlechte Dispergierverhalten dieser 
Granulate im Gummi gegenuber, mit dem automatisch ein ungUnstiges mechanisches Wertebild 
(Zugfestigkeit, Bruchdehnung, Weiterreitf-Widerstand etc.) des fertigen Gummiartikels verbunden ist. 

75 Zu den in der Gummiindustrie haufig eingesetzten Verbindungen gehort Zinkoxid. 

Dieses Ia0t sich zwar nach den ublichen Verfahren granulieren, dabei zeigt sich aber, 6aB die so erhaltenen 
Granulate wegen ihrer Harte in der Kautschukmischung nicht in zufriedenstellendem Ma/te dispergiert 
werden konnen. 

Eine weitere Moglichkeit, Zinkoxid in eine staubarme Form zu uberfuhren, besteht in einer Pelletierung, d.h. 

20 Zinkoxid wird in entsprechend ausgerUsteten rotierenden Trommeln bewegt, wodurch eine Verdichtung zu 
kugelformigen Pellets aus Zinkoxid erfolgt. Diese so hergestellten Pellets sind jedoch sehr weich und 
zerfallen leicht. Eine Silierbarkeit und besonders eine pneumatische Forderung sind daher nicht moglich. 
Ebenso ist der Staubanteil sehr hoch, so da/3 das Ziel eines staubarmen Produktes nur unzureichend 
erreicht wird. Auch diese Einsatzform konnte sich daher in der Gummiindustrie nicht durchsetzen. 

25 Aufgabe der Erfindung ist es, ein Zinkoxid in Granulatform bereitzustellen, das sich durch sehr geringes 
Stauben und gutes Dispergierverhalten in Kautschukmischungen auszeichnet. 

Es wurde nun gefunden, dafi aus Zinkoxid und gefallter Kieselsaure bestehende Granulate mit einem 
Gehalt von 5 bis 95 Gew.-% Zinkoxid und 95 bis 5 Gew.-% gefallter Kieselsaure, insbesondere je 50 Gew.- 
%, einer Korngro/te zwischen ~ 0,003 mm und 12 mm, insbesondere von 0,5 bis 5 mm (£80 %), und einem 

30 Schuttgewicht von 350 bis 1250 g/l, insbesondere von 500 bis 600 g/l, diese Bedingungen erfullen. 

Die verwendeten gefallten Kieselsauren besitzen eine spezifische Oberflache von 1 bis 1000 m 2 /g 
(bestimmt nach BET mit Stickstoff, DIN 66131) Es handelt sich dabei urn im Kautschukbereich allgemein 
verwendete Kieselsauren. 

Gegenstand der Erfindung ist ebenso ein kontinuierlich wie diskontinuierlich durchzufUhrendes Verfah- 
35 ren zur Herstellung der gut dispergierbaren, aus Zinkoxid und gefallter Kieselsaure bestehenden Granulate, 
das dadurch gekennzeichnet ist, da/3 homogene Abmischungen von 5 bis 95 Gew.-% Zinkoxid und 95 bis 5 
Gew.-% gefallter Kieselsaure durch Forderschnecken zu zwei Preflwalzen transportiert werden, deren 
Achsen parallel und senkrecht Qbereinander angebracht sind, und deren Anpre/3druck variiert werden kann, 
dort kompaktiert, anschlie/tend mit Hilfe eines Fladenbrechers ein Granulat mit der gewunschten maximalen 
40 Korngr6i3e gewonnen und der verbleibende staubformige Anteil abgetrennt wird. 
Der abgetrennte Staub wird in die Granulierung zuruckgefUhrt. 
Die Ausbeute liegt bei ca. 60 %. 

Der Anprefldruck der Walzen, deren Oberflache glatt oder strukturiert sein kann, wird auf 12 bis 40 bar, 
insbesondere auf 12 bis 25 bar, eingestellt. Eine verwendbare Granulierpresse wird in der DE-OS 1778089 
45 beschrieben, Fladenbrecher und zur Abtrennung des staubformigen Anteils geeignete Sichter (Zick-Zack- 
Sichter) oder Sichterkaskaden sind ebenfalls allgemein bekannte Apparaturen. 

Fur die kontinuierliche wie diskontinuierliche Herstellung der Abmischung steht ebenfalls eine Vielzahl 
von Mischern zur VerfOgung. 

In einer vorteilhaften Ausfuhrungsweise fUhrt man die Abmischung mit Hilfe einer auf 0,01 bis 0,7 bar, 
so insbesondere 0,2 bis 0,4 bar, evakuierten Forderschnecke den Preflwalzen zu. 

Dieses aus Zinkoxid und Kieselsaure hergestellte Granulat zeichnet sich gegenuber reinem Zinkoxid durch 
folgende Eigenschaften aus: 

1) es ist praktisch staubfrei, d.h., dafl maximal 6 Gew.-% des Granulats eine Korngro/te <0,074mm (200 
mesh) aufweisen. 
55 2) es ist silier-und forderbar. 

3) es zeigt ein gutes Dispergierverhalten in den zu vulkanisierenden Kautschukmischungen und 

4) es fOhrt gummitechnisch zu besseren Werten im Weiterreifl-Widerstand. 

Die erfindungsgema/ten Granulate werden der Kautschukmischung in der in der Gummiindustrie 
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ublichen Art und Weise zugefugt, und zwar in Mengen von 0,5 bis 25 Teilen bezogen auf 100 Teile 
Kautschuk, bevorzugt aber in Mengen von 1 bis 10 Teilen bezogen auf 100 Teile Kautschuk. 

Diese Mengen ergeben sich bei Berucksichtigung der allgemein verwendeten Zinkoxid-Konzentration, 
wenn ein 1 : 1 zusammengesetztes Granulat eingesetzt wird. 

5 Die uber dieses Granulat z.B. in an sich nur RuB als Fullstoff enthaltenden Kautschukmischungen 
eingetragene Kieselsaure wirkt sich nicht negativ auf das gummitechnische Eigenschaftsbild aus. 
Ihre Menge kann bei der Festlegung des GesamtfOllstoffgehalts berOcksichtigt werden. 
Dies ist vor allem dann der Fall, wenn es sich um eine Kieselsaure-gefOllte Kautschukmischung handelt. 
Ein bei hoheren Anprefldrucken ( 25 bar) und gegebenenfalls ohne Vorentlufung in der Transportschnecke 

io hergestelltes Granulat wird vorzugsweise in "harteren" Kautschukmischungen (z. B. Naturkautschuk) einge- 
setzt. Aufgrund der hier angewandten hoheren Scherkrafte sind diese Granulate dann auch ausreichend 
dispergierbar. 

Zu den geeigneten Kautschukarten zahlen mit Schwefel sowie Vulkanisationsbeschleunigern zu Elasto- 
meren vernetzbare Kautschuke und deren Gemische. Insbesondere sind dies die halogenfreien Kautschu- 

75 karten, vorzugsweise sogenannte Dienelastomere. Zu diesen Kautschukarten zahlen beispielsweise olge- 
streckte, natiirliche und synthetische Kautschuke wie Naturkautschuke, Butadienkautschuke, Isoprenkaut- 
schuke, Butadienstyrolkautschuke, Butadienacrylnitrilkautschuke, Butylkautschuke, Terpolymere aus Eth- 
ylen, Propylen und nichtkonjugierte Diene. Ferner kommen fUr Kautschukgemische mit den genannten 
Kautschuken die folgenden zusatzlichen Kautschuke infrage: 

20 Carboxylkautschuke, Epoxydkautschuke, Transpolypentenamer, halogenierte Butylkautschuke, Kautschuke 
aus 2-Chlorbutadien, Ethylenvinylacetat-Copolymere, Ethylenpropyl-Copolymere, gegebenenfalls auch che- 
mische Derivate des Naturkautschuks sowie modifizierte Naturkautschuke. 

Desweiteren konnen die mit den erfindungsgemafien Zinkoxid/Kieselsaure-Granulat versehenen Kautschuk- 
mischungen weitere in der Kautschukindustrie ubliche Komponenten enthalten, wie z. B* Ubliche Verstar- 
25 kungssysteme, d. h. Furnaceru/te, Channelrufie, Flammru/te, ThermalruBe, Acetylenru/te, Lichtbogenrufle, 
CK-Rufle usw. sowie synthetische FOIIstoffe wie Kieselsauren, Silikate, Aluminiumoxidhydrate, Calciumcar- 
bonate und natOrliche FOIIstoffe wie Clays, Kieselkreiden, Kreiden, Talke usw. sowie silanmodifizierte 
FOIIstoffe. 

Ubliche in der Kautschukindustrie verwendete Vulkanisationsbeschleuniger (z. B. Sulfonamide, Mercap- 
30 tobenzthiazole, Mercaptobenzothiazyldisulfide, Triazinbeschleuniger, Thiurame) alleine Oder im Gemisch in 
Mengen von 0, 1 bis 10 Gew.- Teilen bezogen auf 100 Gewichtsteile Kautschuk. 

Vulkanisationsverzogerer wie z. B. Vulkalent E: (N-trichlormethylthiophenylsulfonyl)-benzol, PVI:N- 
(Cyclohexylthio)phthalimid, ebenfalls in Mengen von 0,1 bis 10 Gew .-Teilen bezogen auf 100 Gew.-Teile 
Kautschuk. 

35 Stearinsaure als Promotor der Vulkanisation in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-Teilen bezogen auf 100 Teile 
Kautschuk. 

In der Kautschuk-lndustrie verwendete Alterungs-, Ozon-, Ermudgngs-Schutzmittel, wie z. B. IPPD: N- 
Isopropyl-N'-phenyl-p-phenylendiamin, TMQ: 2,2 i 4-Trimethyl-1,2-dihydrochinolin l sowie auch Wachse als 
Lichtschutzmittel und deren Verschnitte. 
40 Gegebenenfalls Silane, wie z. B. Bis-(3-triethoxysilylpropyl)tetrasulfan, 7-Chlorpropy!triethoxysilan, 7 - 
Mercaptopropyltrimethoxysilan, Vinyltrialkoxysilane und deren Verschnitte in einer Menge von 0,1 bis 20 
Gew.-Teilen, bevorzugt 1 bis 10 Gew.-Teile, je 100 Gew.-Teile Fullstoff. 

Gegebenenfalls Schwefel in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-Teilen je 100 Gew.-Teile Kautschuk. 
Gegebenenfalls Farbstoffe und Verarbeitungshilfsmittel in der Gblichen Dosierung. 
45 Die Mischungsherstellung erfolgt in der in der Gummiindustrie bekannten Art und Weise in einem 
Innenmischer oder auf einem Walzwerk. 

Der Anwendungsbereich der erfindungsgemaflen Granulate erstreckt sich auf Gummimischungen, wie 
sie ublicherweise in Reifen, technischen Artikeln aller Art (z. B. Forderbander, Walzen, Dichtungen, 
Schlauche, Keilriemen etc.) und Schuhsohlen Anwendung finden. 

50 
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70 



20 



45 



Prufnormen fur die Anwendung 



Pr Of met hod e Einheit 

° m *w ' DIN 53 529 Nm 

max min 

Spannungswert 100 Z 

200 Z DIN 53 504 MPa 

300 Z 

WeiterreiBwiderstand DIN 53 507 N/mm 

t 107. min 



75 t - t 

80 Z L 20 Z 



min 



t 90 Z " t 10 Z min 
Schuttdichte DIN 150787/11 g/1 



In den Anwendungsbeispielen werden folgende Namen und AbkGrzungen benutzt, deren Bedeutung 
hier aufgefuhrt wird: 

RSS 1 ribbed smoked sheet (Naturkautschuk) 

CORAX®N220 Rufl, Oberflache (BET: 115 m 2 /g (Degussa) 

25 Naftolen®ZD aromatischer Weichmacher 

Vulkanox®HS 2,2,4-TrimethyM ,2-dihydro chinolin (Bayer) 

Vulkacit®CZ Benzothiazyl-2-cyclohexylsulfenamid 

Protector®G35 Ozonschutzwachs 

Vulkanox® 401 0 NA N-Isopropyl-N'-pheny l-p-phenlendiamin 

30 KP140 paraffinischer Weichmacher 

Butyl 301 Butylkautschuk 

Eisenoxidbatch Mischung aus Butylkautschuk und Eisenoxid 

Sipernat®22 sprUhgetr. Kieselsaure (BET: 190 m 2/fl) 

35 Beisplel 1: 

Kontinuierliche Herstellung des Mischproduktes Zinkoxid/Kieselsaure 

100 kg/Stunde Sipernat 22 und 100 kg Zinkoxid/Stunde gelangen, gravimetrisch kontrolliert, in den 
40 Gericke-Mischer. Uber eingebaute Mischwendeln, die mit einer Drehzahl von 120 UPM rotieren, werden die 
beiden Komponenten homogenisiert. Nach einer Verweilzeit von 40 sec. verlaflt das Mischgut Gber eine 
Hohlschnecke den Mischer und wird der Granulation zugefUhrt. 



Beispiel 2: 

Diskontinuierliche Herstellung des Mischproduktes Zinkoxid/Kieselsaure 



In einem mit Wendelrohre versehenen Kegelstumpfmischer der Firma ALPINE werden jeweils 150 kg 
Kieselsaure und 150 kg Zinkoxid eingetragen und anschlie/tend 30 min. gemischt. Nach Ablaut der 
so Homogenisierungszeit wird das fertige Mischgut aus dem Mischer ausgetragen und der Granulation 
zugefuhrt. 

Beispiel 3: 

55 Granulierung von Zinkoxid/Sipernat 22 

100 kg Zinkoxid/Sipernat 22 (Verhaltnis 1:1) werden mittels einer evakuierbaren (Vakuum 0.6 bar) 
Doppelschnecke in den Spalt zwischen den gegeneinander laufenden Walzen eindosiert. Der Walzendruck 
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wird auf 17 bar eingestelrt. Nach Verlassen des Walzenspaftes erfolgt die Zerkleinerung der Schulpen auf 
eine Granulatgrofle 5 mm mittels eines zweistufigen Brechers. Das gebrochene Granulat wird mittels eines 
Zick-Zack-Sichters durch Einblasen von Luft entstaubt. Die Ausbeute betragt 58 %. Der Staub wird 
pneumatisch in den Kompaktierungsprozefl zurtjckgefuhrt (KorngroBenverteilung siehe Tabelle 1) 



Beispiel 4: 
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Verwendung von Zinkoxid/Sipernat 22-Granulat in einer 
LkW-Lauf f lachenrezeptur auf Basis NR 

12 3*567 

5 — 

RSS 1 ML (1*4)=70-80 100 100 100 100 100 100 100 





Corax N 220 


50 


50 


50 


50 


50 




50 




50 




ZnO RS 


4 


- 


- 


- 








- 




70 


Sipernat 22 


4 


- 


- 


- 








- 






ZnO/SiDernat 22 






















17 bar/0 Vakuum 


- 


8 


- 


- 








- 




15 


17bar/0.4 Vakuum 


- 


- 


8 


- 














17bar/0.6 Vakuum 


- 


- 


- 


6 - 








- 






20 bar/0 Vakuum 


- 


- 


- 


- 


8 






- 






20 bar/0;4 Vakuum 




_ 


_ 








8 






20 
























20 bar/0.6 Vakuum 








_ 










8 




Stearinsa ure 


2 


2 


2 


2 


2 




2 




2 




Naftolen Z0 


3 


3 


3 


3 


3 




3 




3 


25 


Protector G 35 


1 


1 


1 


1 


1 




1 




1 




Vulkanox 4010 NA 


2.5 


2.5 


2.5 


2.5 


2. 


5 


2.5 


2 


.5 




Vulkanox HS 


1.5 


1.5 


1 .5 


1.5 


1 . 


5 


1.5 


1 


.5 


30 


Vulkacit CZ 


1 .5 


1.5 


1.5 


1 .5 


1 . 


5 


1 .5 


1 


.5 


Schwef el 


1.5 


1.5 


1 .5 


1.5 


1 . 


5 


1.5 


1 


.5 






8 


9 


1 0 
















RSS 1 ML (1*4)>70-80 


100 


100 


100 














35 


CORAX N 220 


50 


50 


50 
















ZnO/SiDernat 22 






















25 bar/0.4 Vakuum 


8 


- 
















40 


25 bar/O £ Vakuum 




ft 

V 


















30 bar/0.6 Vakuum 






8 
















Stearinsaure 


2 


2 


2 
















Naftolen ZD 


3 


3 


3 














45 
























Protector 6 35 


1 


1 


1 
















Vulkanox 4010 NA 


2.5 


2.5 


2.5 
















Vulkanox HS 


1.5 


1 . 5 


1 . 5 














50 


Vulkacit CZ 


1 .5 


1 . 5 


1 . 5 
















Schwef el 


1 .5 


1 . 5 


1.5 
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Rheome ter pru f ung (Monsanto, Typ:MPV) 

Verf ormungsamplitude: 3 Grad, Pruf f requenz : 3 Zyklen- 
/min, Laufzeit: 3 h, Pruf tempera tur : 150 °C 



1 2 3 4 5 6 7 



0 ma -0 m . (Nm) 9 . A 8 9.1 6 8.97 8 . 92 8 . 80 8.88 8.82 
max mm 



75 t 1Q z (min) 7 . 6 7 . 9 8 . 0 8 . 2 8 . 2 8.2 8.3 



70 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



t 80 */" t 20 Z ,min) 1,7 Kfl 1 ' 8 1 * 8 1 - 9 1 - 8 1 - 9 



t 90 z'SoZ (min) 32 3 ' 4 3 - 3 3 - 4 3 - 5 3 - 4 3 - 5 



8 9 10 



D m ,w*°«^ (Nm ' 9 - u 9.00 

max mxn 



t t 0 j (min ) 8.1 8.2 8.4 



t 80 Z~*20 Z (min) 1,9 1-8 1 ' 8 



t 90 Z~*10 Z ,min) 3,5 3t4 3#3 
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70 



75 



20 



25 



30 



35 



Ungealtert 

Vulkanisa tions tempera tur : 150 °C 



Spannungswert 2.2 2.2 2.2 2.2 2.1 2.1 2.2 

100 I (MPa) 

Spannungswert 5.7 5.9 5.9 6.0 5.8 5.8 5.9 

200 Z (MPa) 

Spannungswert 10.9 11.1 11.1 11.0 10.9 11.1 11.3 

300 Z (MPa) 
WeiterreiB- 
wider stand 

DIN 53 507 (N/mm) 26 31 33 35 35 32 34 

8 9 10 



40 



Spannungswert 

100 Z (MPa) 2.3 2.2 2.3 

Spannungswert 

200 Z (MPa) 6.1 6.0 6.2 

Spannungswert 

300 Z (MPa) 11.4 11.2 11.5 

WeiterreiB- 
widerstand 

OIN 53 507 33 34 38 

(N/mm) 



Das Beispiel zeigt, daJ3 durch Abmischung von Zinkoxid mit Sipernat 22 und anschlie/tender Granulie- 
45 rung bei sonst nahezu gleichem gummitechnischen Wertebild die 
Weiterreiflwiderstande deutlich erhoht werden. 

Beispiel 5: 

50 
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Untersuchung des Dispergierverhaltens von Zinkoxid/ 
Sipernat 22-Granula ten mit dem Butyltest 



10 



15 



Butyl 301 
Eisenoxidba tch 
KP 140 
ZnO RS 
Sipernat 22 
ZnO/Sipernat 
22 GR* 



12 3 4-8 

92.5 92.5 92.5 92.5 

15 15 15 15 

5.2 5.2 5.2 5.2 

8.5 - 8.5 - 

8.5 8.5 - 

17 



20 



*herge.stellt unter den im Beispiel 4 genannten 
Bedingungen . 



25 Butyltest: 

Die auf ihr Dispergierverhalten zu untersuchenden Zinkoxid/Sipernat 22-Granulate werden in eine sehr 
weiche, mit Eisenoxid rot gefarbte Butylkautschukmischung eingearbeitet. Durch die rote Farbe lassen sich 
eventuell vorhandene wei/te Stippen, die auf mangelnde Dispergierung der zu untersuchenden Substanzen 
30 zurtickzufuhren sind, optisch ggt erkennen. Daruberhinaus wird der Anschnitt dieser zu einem 6 mm Fell 
ausgezogenen Mischung auf Glanz hin untersucht. Hochglazend bedeutet gute, matt hingegen schlechte 
Dispergierung. 



35 



40 



ZnO Pulver ohne sichtbare hochglanzend 

Stippen 

Sipernat 22 geringe Zahl hochglanzend 

kleiner Stippen 
ZnO/Sip. 22 geringe Zahl hochglanzend 

Pulver kleiner Stippen 



45 



50 
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Stippen An? g frr)jt;t 

ZnO Pulver ohne sichtbare hochglanzend 

Stippen 

Sipernat 22 geringe Zahl hochglanzend 

kleiner Stippen 

ZnO/Sip. 22 geringe Zahl hochglanzend 
w Pulver kleiner Stippen 

ZnO/Sip. 22 hdhere Anzahl seidig glanzend 
Vakuum: 0 kleiner Stippen 



75 



20 



Oruck: 17 bar 

ZnO/Sip. 22 praktisch stippen- hochglanzend 

Vakuum: 0.6 los 
Druck: 17 bar 



25 ZnO/Sip. 22 geringe Anzahl seidig glanzend 

Vakuum: 0.4 kleiner und 

Oruck: 20 bar mittlerer Stippen 



30 



35 



ZnO/Sip. 22 geringe Zahl matt glanzend 

Vakuum: 0.4 kleiner und 

Druck: 25 bar mittlerer Stippen 



ZnO/Sip. 22 Schnitt f lache matt glanzend 

Vakuum: 0.6 mit kleinen und 

40 Druck: 30 bar mittleren Stippen 



Fazit: 

45 

Das Beispiel zeigt, da/3 die Bedingungen fUr die Herstellung der Granulate genau erarbeitet und 
eingehalten werden mussen. Andernfalls sind nicht akzeptable Einschrankungen im Dispergierverhalten die 
Folge. Im vorliegenden Beispiel liegen die optimalen Bedingungen bei einem Druck von 17 bar und einen 
angelegten Vakuum von 0.6 bar. 

50 

Beispiel 6: 

Beurteilung der Dispergierung der Zinkoxid/Sipemat 22-Granulate mittels Shell-Test 
55 Verfahren: 

Die im Beispiel 5 genannten, mit den unter verschiedenen Bedingungen hergestellten Zinkoxid/Sipernat 
22-Granulat versehenen Mischungen werden mittels eines Extruders durch ein Strainersieb gepreflt. 
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Eventuell vorhandene harte undispergierte Teilchen werden auf dem Sieb zurOckgehalten. Anschlie/tend 
wird der eventuell mit RUckstand beladene Sieb zwischen zwei Aluminiumfollen abgepre/it. Liegen undisper- 
gierte harte Teilchen vor, entsteht auf der Folie ein Kratzermuster. Die Anzahl und die Tiefe der Kratzer lafit 
RyckschlUsse auf die Dispergierung des untersuchten Materials zu. 
5 Die untersuchten Zinkoxid/Sipernat 22-Muster ergaben folgendes Bild: 

ZnO-Pulver kratzerfrei, bestes Bild 

10 

Sipernat 22 flache Kratzer in sehr geringer Zahl 

ZnO/Sip. 22 flache Kratzer in sehr geringer Zahl 

'5 Pulver -besser als reines Sipernat 22 

ZnO/Sip. 22 fast kratzerlos 

2Q Vakuum:0 

Oruck: 17 bar 



25 



30 



ZnO/Sip. 22 
Vakuum: Q.6 
Oruck: 17 bar 



nahezu kratzerlos 



35 



ZnO/Sip. 22 
Vakuum: 0,4 
Oruck: 20 bar 



fast kratzerlos 



40 



ZnO/Sip. 22 
Vakuum: 0.4 
Oruck: 25 bar 



flache Kratzer 



45 



50 



ZnO/Sip. 22 
0.6 

Bruck:' 30 bar 



flache, aber lange Kratzer 
bestes Bild bei 30 bar 
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55 Patentansprilche 



1. Verfahren zur Herstellung von gut dispergierbaren, ags Zinkoxid und gefallter Kieselsaure bestehenden 
Granulaten, 
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dadurch gekennzeichnet, da/3 homogene Abmischungen von 5 bis 95 Gew.-% Zinkoxid und 95 bis 5 
Gew.-% gefallter Kieselsaure durch Forderschnecken zu zwei Prefiwalzen transportiert werden, deren 
Achsen parallel und senkrecht ubereinander angebracht sind und deren Anprefldruck variiert werden 
kann, dort kompaktiert, anschlieflend mit Hilfe eines Fladenbrechers ein Granulat mit der gewUnschten 
maximalen Korngrotfe gewonnen und der verbleibende staubformige Anteil abgetrennt wird. 

Verfahren gemaB Anspruch 1 , 

daJ3 sich der Anprei3druck auf 12 bis 40 bar belauft 

Verfahren gemafi den Anspruchen 1 und 2, 

dadurch gekennzeichnet, dafl die Abmischungen mit Hilfe einer von auf 0,01 bis 0,7 bar evakuierten 
Forderschnecke zy den PreBwalzen transportiert werden. 

Aus Zinkoxid und gefallter Kieselsaure bestehende gut dispergierbare Granulate mit einem Gehalt von 
5 bis 95 Gew.-% Zinkoxid und 95 bis 5 Gew.-% gefallter Kieselsaure und einem Schuttgewicht von 350 
bis 1250 g/l. 

Verwendung der Granulate gemafl Anspruch 4 in vulkanisierbaren neben Schwefel FGIIstoffe, Beschleu- 

niger und weiteren ublichen Bestandteilen enthaltenden Kautschukmischungen, 

dadurch gekennzeichnet, da/3 man das Granulat in der Menge einsetzt, 6aB die Kautschukmischung 0,5 

bis 25 Gew.-Teile, bevorzugt 1 bis 10 Gew-Teile Zinkoxid, bezogen auf 100 Gew.-Teile Kautschuk, 

enthalt. 
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